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Harold Arthur Clark, Midland, Mien. (V. St. A.) 

ist als Erfinder genannt worden 



Dow Corning Corporation, Midland, Midi. (V. St. A.) 



Verfahren zur Herstellung von Dimethyldidilor- und 
TrimethylcMorsilan 

Patentiert im Gebiet der Bundesrepublik Deutschland v<*in 23. September 1960 an 
Patentanmeldung bekanntgemacht am 25. Oktober I9S1 
Paten terteilung bekanntgemacht am 8. Mai 1952 
Die Priori tat der Anmeldung in den V. St. v. Amerika vom 23. Febnxar 1949 ist in Anspruch genommen 



Gegen stand der vorliegenden Erfindung ist ein 
Verfahren zur Herstellung von Di methyl dichlor- 
silan und Trimethylchlorsilan. 

Bei der Herstellung von Phenylmethyldichlor- 
silan mit Hilfe <ler bekannten Grignard-Methode 
werden auch triorganosubstituierte Silane erhal- 
ten. Unter diesen Reaktionsprodukten befindet 
sich al>er eine t>etrachtliche Menge von Phenyldi- 
methylchJorsilan. Solche TriorganosiJane werdein 
zwar bei der Herstellung von Siloxanen verwen- 
det, ihr Anwendungsbereich ist aber nicht so groB 
wie der der Diorganosilane. Es ist daher er- 
wiinscht, diese Triorganosilane in die geb ranch- 
licheren Diorganosilane umzuwandeln. 



Gegenstan-d -der Erfindung ist ein Verfahren, um 15 
Phenyldimethylchlorsilane in Methyldhlorsilane 
umzuwandeln, vor all em die wirtschaftliche Her- 
stellung von Oimethyldichlorsilan. 

ErfindungsgemaB werden Phenyldimethylcmor- 
silan und ein* Phenylchlorsilan der allgemeinen so 
Formel (CgHj), Si Cl 4 _ x , worin x einen Wert 
von 1 bis 2 darsteilt, zusammen mit einer kleineren 
Menge Aluminiumchlorid bei einer Temperatur 
von 180 bis 250° -erfutzt. Als Reaktibnsprodnkte 
werden Trimethylchlorsilan und Ddmethyldichlor- as 
silan erhalten. 

Wird eine Mischung von PhenyWimethylchlor- 
siLan und Phenyl trichlorsilan oder eine Miscbung 



842 057 



2 

von Phenyldimefhylchlorsilan und Diphenyldi- 
chlorsilan oder ein Gemisch aus diesen drei Aus- 
gangsstoffen zusammen unter den obengenannten 
Bedingungen mit. Aluminiumchlorid erhitzt, so 
5 treten sie unter Bdldung von Trimethylchlorsilan 
und Dimethyldichlorsiian miteinander in Reaktion. 
Der genaue Reaktionsvorgang ist noch nicht voll- 
standig bekannt. Es hat jedoch den Ansdhein, dafi , 
das Diphenyldichlorsilan und das Phenyltrichlor- 
10 silan als Phenylempfanger und Chlorspender fun- 
gieren. Im Laufe der Reaktion wird eine Phenyl- 
gruppe von dem Phenyldimethylchlorsilan an das 
Phenyltrichlorsilan oder an das Diphenyldichlor- 
silan abgegeben, wodurch Diphenyldichlorsilan 
iS bzw. Triphenylchlorsilan entsteht. Diese Produkte 
sowie das Alumioiumchlorid bleiben nach Entfer- 
nung der Methylchlorsalane als Ruckstand ubrig. 

Die erfindungsgemafl zur Anwendung gelan- 
gende Menge Aluminiumchlorid betragt weniger 
ao als 50%. Es stellt jedoch keinen Vorteil dar, mehr 
als io Gewichtsprozent an Aluminiumchlorid, be- 
zogen auf die Gesamtmenge der Silane, zu ver- 
wenden. Vorzugsweise wird der Katalysator in 
einer Menge von o,ooi bis io Gewichtsprozent ver- 
35 wendet. . 

Die Reaktion des Phenyldtaethylchlorsilans in. 
Gegenwart von Aluminiumchlorid findet bei Tem- 
peraturen zwischen 180 und 250 0 statt. Kommen 
hohere Temperaturen zur Anwendung, so beginnt 
30 ein Teil der Phenylsilane unter Bfldung von 
Phenylenpolymeren zu kondensieren. Dadurch 
.wird die Ausbeute an den gewiinschten Methyl- 
chlorsilanen verringert. Es dst aus diesem Grunde 
zweckmaBig, mit Temperaturen zwischen 180 und 
35 210 0 bei Normaldruck zu arbeiten. 

Das Mengenverhaltnis der zur Reaktion gelan- 
genden Chlorsilane spielt keine grofie Rolle. Trotz- 
dem ist es zweckmaBig, das Phenyldimethylchlor- 
silan und das Phenylchlorsilan in aquimolaren 
40 Mengen in Reaktion zu bringen. Werden aqui- 
molare Mengen an Silanen verwendet, dann kann 
mit einer besonders giinstigen Ausbeute an den ge- 
wiinschten Methylchlorsilanen gerechnet werden. 
Die Reaktion kann mit Hilfe jeder geeigneten 
45 Vorrichtung, z. B. in einem Destillierkessel, ohne 
weiteres durchgefuhrt werden. Die Methylchlor- 



silane konnen abdestilliert und gesammelt werden, 
wobei die weniger fluchtigen Phenylchlorsilane als 
Ruckstand verbleiben. _ 

Der Anwendungsbereich der erfindungsgemafl 50 
als Reaktionsprodukte gewonnenen Methylchlor- 
silane ist hinrerichend bekannt. 

Die folgenden, die Erfindung beschreibenden 
Beispiele sollen der naheren Erlauterung.dienen: 

55 

Bei spiel 1 

Eine Mischung aus 136,5 g Phenyltrichlorsilan, 
120,5 g Phenyldimethylchlorsilan und 2,5 g Alu- 
miniumchlorid wird in einen Destillierkessel ge- 
geben und bei Normaldruck 24 Stunden lang er- 60 
hitzt, wobei die Temperatur im Kessel 200 bis 
253 0 betragt. Wahrend dieser Zeit wird ein Destil- 
lat bei einer Dampf temperatur zwischen 50 und 
73 0 erhalten. Dieses Destillat wird nochmals destil- 
liert, wobei gefunden wird, dafi es 33 g Trimethyl- '65* 
chlorsilan, Kp. 57 0 , und 36,6 g Dimethyldichlor- 
siian, Kp. 70 0 , enthalt. 

B e i s p d e 1 2 

Eine aquimolare Mischung von Phenyldimethyl- 70 
chlorsilan und Diphenyldichlorsilan wird in einen 
Destillierkessel unter Zufugung von 2 Gewichts- 
prozent Aluminiumdhlorid gegeben. Die Mischung 
wird daraufhin 24 Stunden lang erhitzt, wobei die 
Temperatur im Kessel bei Normaldruck 180 bis 75 
200 0 betragt. Ein Destillat wird erhalten, das aus 
Dimethyldichlorsiian und Trimethylchlorsilan be- 
steht. Der Ruckstand enthalt Triphenylchlorsilan. 
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PATENTANSPRUCH: 

Verfahren zur Herstellung von Dimethyldi- 
chlor- und Trimethylchlorsilan, dadurch ge- 
kennzeichnet, dafi man Phenyldimethylchlor- 
silan und Diphenyldichlorsilan und/ oder 85 
Phenyltrichlorsilan, vorzugsweise in aquimola- 
ren Mengen, in Gegenwart von kleineren Men- 
gen Aluminiumchlorid auf eine Temperatur 
von 180 bis 250 0 erhitzt, wobei das Aluminium- 
chlorid vorteilhaft in Mengen von 0,001 bis 10 90 
Gewichtsprozent, bezogen auf das Gesamt- 
gewicht der Chlorsilane, angewandt wird. 
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